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Abstract (Basic) : EP 295842 A 

A saccharoascorbic acid ester or its salt of formula (I) is new 
(where R=organic residue of mo.wt. 15-500) . Also claimed are methods of 
producing cpd (I) and an electroconductive coating compsn. contg. (I) . 

More specifically, R=1-24C (alkyl, alkenyl, alkynyl, cycloalkyl, 
aryl or arylalkyl) of mol.wt. 15-300; the saccharoascorbic acid is 
D-glucosaccaharoascorbic acid; the salt is alkali metal, alkaline earth 
metal, an ammonium salt, a substd. ammonium salt or a pyridinium salt. 

The electrochemical coating compsn. comprises an organic solvent, 
20-90 wt.% of a resin based on the compsn., 10-80 wt.% of a Cu powder, 
and 0.01-10 wt.% of a saccharoascorbic acid ester or its salt based on 
the wt. of Cu powder. 

USE - For coating synthetic resin casing for electronic appts. to 
provide EM shielding. 
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A. ) ftJ&JB-ftlooOilWBft*. 

«£- d- IW. / t #*9i.7% o 

*£: 180 -210 t( JMW/ ZJItt**. 

x ) 

it#«: C, 43.56 » H. 4.87 
C, 43.57 i H, 4.99 
IR##( ***** cm"' , KEr ) : 
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3400, 3300- 2800, 1750, 1690 
'H- NMR( - DM SO, 5) : 

1.30( s , 3 H) > 1.39( s > 3 H) , 4.35—4.7 (i.3H). 
8 -10( br, 3 H) • 

B C- NMR( D 2 0, 5) : 

25 .3 ( q )'. 25 .5 ( q ) . 76 .7 ( d ) > 86 .7 ( d ) . 111.8 ( s ), 
116.7 ( s ) , 170.4 ( s ) , 173.0 ( s ) 

#24.8g ( 0.1 mol ) 2>0- %m&-2- Wfc- D- 

50il*4«ft»'S'#450t*#20^#. 1»JJttJi£fc£**ffT**l 

Shirasagi , Takeda ft* Xjk#E 

*( D- #- a-2- ##-1,4- $**i**£#*98.5% 

*£: 188 -189 °C( 

itftt: C, 37.91 i H, 3.16 
il^t- C 37 .80 ; H > 3.21 
IR**( **ftft» cm" , K Br ; : 
3580. 3500, 3400- 3000. 1770, 1720 , 1690, 1590- 
'H- NMR( d 6 - DM SO, 5) : 
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4.42( MH). 4.95( d , i H) , 6.5 -9.5 ( br > 2 H) , 
9.5 -13 ( br, 2 H) . 

«*C- NMR( ^ - DM S0> b) : 

69.5 ( d , 5-ftC) , 77 .2( d ' 4-ftC) . 118.9 ( s , 
C) , 152.3 ( s , 3-ftC) . 170.5 ( s . HfcC) > 171.7 ( s > 6- 



*1.417«>i:i*5ftftH*£#( QtyO^Ca -3 H 2 0) 3 fl500il*«* 

455tft*»t*ff*«lA»300 ilftf ■ «2:i*ft3f#tt 
200 a#^F*tt#*. 

( iiW#: Shirasagi, ffe Takeda fc*X**l*&SI4. *) • /83M8I 

, % v.. 



«A: 134 -138 °C( £*) 
C^0, : ) 

C. 34.63 i H, 3.87 
C 34.52 i H, 3.89 
IR**( f*ftft» cm-' . KBr ) : 
3580, 3500, 3400- 3000, 1770, 1720, 1690, 1590^ 

#!oo d^Aio.og d- %mmm tffTA 

i**** ai lb i* am**** - * * * * ^ 7 »t*** ^ 

_ fHilft^-M, /*£#96.3% ., IR 
*». H -NMR**, *C- WMR3t#* , 4****ft*W*** 



$1(5,6-0- D- #R*pJfe*. 

167 -169 T< AtJltt**. £#) 

(}Hft X ) 

ttJHt: C 50.00 • H, 5.60 
C, 50.10 i H. 5.85 

IR**( * csf' - K *r 1 ' 
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3550- 3300 . 1760, 1665, 1650- 
'H- NMR ( & r DM SO, 6) : 

1.32( s . 3 H) . 4.20-4. 55 ( ■ . 1 H) . 4.82 ( d > J" 3 
Hz , 1 H) . km ( br, 2 H) 

#86. 5 g 5,6-0- d- zmmmm n i 

Aft***. ft&ft&£* + *PA2 ft*. ft-*¥ftftH. 

11***^*. Mtt+wi- 

*f£ l ]88.3g jAfttt2.3-~- 0- 
m- 5,6-0- #£Pfi- D- MWMU*. 1***55.7 % o 
CHO tt£*ft*r( % ) 
ft**: C» 69.68 i H. 6.10 
C 69.50 » H, 6.18 
'H- NMR ( CD Cl 3 > i) : 

1.3K s . 3 H) . 1.40( s * 3 H) » 3.6 -4.9 ( ■ ■ 2 H) > 
4.1 -4.4 (i , 1 H) > 4.70( d , 1 H) . 5.0 -5.3 ( ■ » 4 H) , 
7.1 -7.4 ( m . 10H) - 

#1 ftO.l Nt«ilPA39.6g 2,3-^-- 0- ¥3fc-5,6- 0- #3EftS 
- D- #*Ml*+. 3R*ft*80t*i»2 M****Aft*** 

mm. 5 ft* JB*«*«*. ft« 
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£- D- /***82.$ ... 

IR**( ***** cm"' . *K> 
3600- 3100. 1760, 1670 o 
'H- NMR (CDCl^ 6) : 

3.4 —4.2 ( ■ . 5 H> . 4.7 (4 • 1 H> . 5.0 (• . 2 K> . 
5.15( s • 2 H) » 7.1 -7.4 ( ■ . 10H) - 

#ft*ifc«8 

si5.og d- mm*m* 20.55 g i,i-^mnmw *\ 

#*jR. WW) *«****ftt*». 1W16.1 

g 5,6-0- D- ,***88.7* • 

#£: 162 -163 °C 

ttJUl: C> 46.96 1 H- 4.38 
C. 46.84 1 H. 4.32 

IR**( **«*• cm'' , KBr ) 

3300, 3200, 1775. 1750, 1700, 1670 
( H- NMR (4 r DM SO, 5) : 

i.58( s , 6 H) . 4.97( s , 2 H) ■ 
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1/10) »«0.231 g 5,6-0- 

L- *»itt*FiL«. / fc *;%47.7% • 
*A: 158 -159 °C 
C r H,p ? »j£t^*f( X ) 
ttJMt: C. 46.96 i H » 4.38 
SI AH: c. 46.42 i H. 4.33 
IR**( ft**.*, cm"' » K. Br ) • 
3500- 3100, 1765. 1705- 



! H- NMR (dt- DM SO> 5) : 
i.47( s , 3 H) . 1.55( s » 3 H) • 4.951 m » 2 H) • 

#3.0 g d- *#sit^ii*> mmm^m^m^ ***** 

a^**t*T*#it*- JMJfc*£*+****A**» ***** 

/b-*t*> L«r.«#*** a********- 

JB^ft?*/ JEa*rt***f*4fi*#*' »*l-53g 5,6-0- 
D- tW**W0.5 *£*. f **34.7X . 
fcjfc: 80-85 °C 

CHC - 0.5 ILOTCf 4Mfrl * ) 
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iff f : C> 51 .61 » H ' Ml 
C. 51.48 » H. 5.18 
IR*it( cnf* . KBr ) : 

3500- 3100 , 1770 . 1690 . 
'H- NMR (d*- DM SO. 5) : 

1.20-2.00( 1 . 10H) .5.06(1 .2 H) , *«8.5 ( br, 1 
, *», U.K br> 1 H) 



j*fc***lll 

#2.oo g 5,6-0- D- »»4^JU«f 

+ . *4A*#*t*A1.20g : 49g 

W*AA«tt«**l»A»»^****» *W0 il**A»* 
t. *«*««JB^*¥***3 *• ******** *• ft ' ** 
««. £&*(i/i> **«***«■***• ** 

1.67g 3-0- **- 5,6-0- *£fl*- D- **** • 

PWLW £&^( 1/4 ) *«0.55g ft*. 

*£: 137 -139 °C 
IR**( cm'' . KBr ) • 

3430. 1805. 1770. 1705. 
'H- NMR ( CDCl^. *) : 

i.55( s . 6 H) . 4.81(d . 1 H. J- 2 Hi ) ■ 5.00( i . 1 
H. J" 2 Hz ) . 5.40(br. OH) . 5.51(s . 2 H) . 7.38( s . 

5 H) • 

JRflK ffl/e ) 
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320 ( M f ) 



*,0.00 , 5,6-0- #«»- D- « » 

+. ******** *• f *' ***** 

, 2,3--- 0- f*- 5,6-0- D" WW*' 

ft, j***34.9X . 

IR**( «■"'• ** ) : 

1800-1760. 1670. 

'H- NMR ( CDClj. *> • 

153(s ,6H) .4.77(d ..1 H. J* 2 Hz ) ■ 4.96( i 
H, ,- 2 Hz).5.14( S .2H).5.19( 8 .lH).5.23( S . 

t H) . 7.07-7 .43 ( ■ ' 1° H > • 

lift i/e ) 

410 ( M + ) . 395 . 

#3 0 g 5 6-0- D- «»S^**«0.l^¥^ 

*. *»5 ************ ' ****" 



**. *tA*2M ili*¥«»*. /fl**«8*ttt 
ft. JB*ff*****«*****- *I*MZ*Z*' iEB*(l/2) 
#****««*«*• #2.3* **M,3--- 0- fft- 5,6-0- # 
£PfJ£- D- i***44.5% • 

#10.06 2,3--- 0- **- D- #«.*Fil**f300 .IS**/ * 
(1/2 ) t. ft*+*M0g 5 X pd/c . «t*«T**. «900 .1/ 

/ *«*. **#******• mmm, mmmmm 

ft0r#»**?2OO JB«o.!Z.«Z.«a***- 

120 .1. AlfcMW*****^****** 1 ** 
*ft*t*II«W*. #«3.66g 2,3--" 0- **- D- t 
****** . f #*35.2X . 

123- 124 t( **) 
IR**( ***.**;. . KBr ) •• 
3400. 1770. 1740. 1680 , 
'H- NMR ( CDCfe. «) : 

4.67( d . 1 H) > 5.06( s , 3 H) > 5.15( s . 2 H) . **6. 
5 ( bf. 2 tt) .7.1 -7.4 ( n . I0H) • 
' } C- NMR ( 4 t - DM SO. 5) : 
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«.,(*>. 72.9 <•>. (t). 7o, ( 

127 .„ii.l^.«M.4(*>.«S.5..2.7 . 

6 ( S ). 136.2 ( , )• 156.8 ( s ).16S.»I« >• < 



s 

135 
s ) 



500., tat*****. **^:JV^£ 

-#A62.6% , 

IRjfcit( : : 

3450. ,760. ,690. 1675. 
'H- NMU ( CDC1 ? . 3) : 
3.63(s ,3 H) .4.6-4.8 (« • I H) - 5.05—5.3 
H) ,**6.5 (br.l H) .7.2-7.6 (-..WH). 

#56.15 g 2,3--- 0- **- D- aWfcJMiaWAUO »» 

2 mt«+*wtai zjm***+ • ***** 

*************** ** 5 *- 21 2> ~" ° 



ft4.07 8 2,3-^~ 0- -T-S- 5,6-0- S^S- D- 



94 .0% 



1*7 13g 2,3--- 0- L- *****f2M «1 

( 1/2 ) «t*A7 g 5 X pd/c . !A 

»t, m ,h*««mwww» h«h **■ 
i-*, 120.1 . mm*m. 

o 

cH.a • 0.2 u>ox*4Hft< % ) 

ttlMft- C 64.24 i H » 4.% 
C, 64.21 » H. 4.98 
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3550- 3150, 3050, 3040, 2950- 2750, 1760, 1735,-1680, lfi£0- 
; H- NMR (4- DM SO, 5) ■ 
4 .30( d , 1 H) .4.95(. '2 H) > 5.20( <1 . 1 H) 
i> , 2 H) • 7 .20-7 .45 ( in > 5 H) • 
OH* COOH* * **K*-f 

# l9 6 6 b«««**»-***< 5 u l«MO0inl 

*«**B*4 **. W**Jt. *»***»***«• 

m . ## ' 148 ' 7 

3-0- **- L- S»W«< &j**17.6% ) *>142g 2,3- 



JW J " ! 




3-0- L" ***** 

it#tt: C> 57.14 i H> 4.80 
C 56.87 i H> 4.53 

3600- 3100. 3050, 1760 . 1690 . 
: H- NMR ( CD CI - *) : 
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2 94( d . 1 H) > 3.87( s . 3 H) . 4.50f u; , 1 H) . 4.SS( 
br ,l H) >4.99(d , I H) . 5.38-5.55C q .2 H) ,7.2 "7.45 
( ■ » 5 H) • 

23 _-_ o- l- ^aa,*^*^*'- 

CH 0 ? tt7C*^*f( * ) 
it^I: C 65.62 . H- 5.24 
C> 65.68 » H. 5.32 
IR**( era-' > ■ 

3600- 3200, 3100- 2850. 1760, 1680 . 
'H- NMR ( CD CI,. 5) : 

2.95( d » 1 H) » 3.84( s > 3 II) ■ 4.35-4.501 q > I H ) > 
4.94(4 ) I H) ' 5.091 s . 2 H) ■ 5.05-5.351 <l • ' U> • 7 - 20 
— 7 .40( n . 10 H) * 

&122 g 2,3-~- 0- ^h'-&~ L- a«att*FJB-*^*-T-500 ml^/lH 
M«. **9i 2,3-- 0- **- L- 1^**67 .2% 



#&£;5fcfc!2i 

&25 Og 2,3--- 0- ¥*- D- 2uil**Z** 
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%m m&tmimmm^ . #$23.75 g ?.>.-- - 0- 

85-92 °C 

C,HO %M#< x ) 

it#^: C. 64.07 1 H . 4.89 
: C, 63.97 ; H » 4.95 

IR**( car » K Br > : 

3200, 1770, 1760, 1745, 1660 

H- NMR ( CDCl 5 . «) : 

2.09( s » 3 H) » 5.09( s > 2 H) , 5.12( d > I H) > 5.18( 
s , 2 H) > 5.56( d . 1 H) ♦ 7.05-7.41 ( ■ • 10 H) - 

coo H^Atvmf^ftmt- 

m 26g 2,3-n- 0- ¥*- D- «tSft^*H^^40*l^^ 

IR*#( cm" . **) : 

1780- 1740, 1680- 
'H- NMR ( CDCW, 5) : 

2.11(s ,3 H) ,3.52(s ,3 H) . 5.12( s 1 H) > 5.14( 
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lH ).5.17(«.2H).5.57(d.lH. J- 3 Hz > .7.06 
40 ( ■ « 10H) - 



• 06-7 



426 Ui" ) > 335 . 320 . 260 



«2 06a 2 3--- 0- **- 5-Z.**- D- *«*MM**M 

*2.i4g 2,3---- 0- >»-5 O 

tffc*Jfc«24 _. tvn ,, 

ftio o, o 3-- o- d- a»aw«-T t 2o.i^T^ l P* 

* # St^^A50o a i ^sod*^H«^^- **** 

Z,«**«. T*. JB-M*/ ^^(1/1) .r*» 

0- *3fc- D- **aa*«*T«. f **23.U . 

103 -105 °C 

-4- =t / 

ttJMl- C. 67.59 i H. 6.15 
< Aft: C 67.65 i H. 6.17 
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3500. 1770. 1720. 1630- 

' u_ n mr ( CDC1, . *) : 

,«/ i H) .4 45(1 • 1 H) . 4.94( 
I 33 ( s . 9 H) > 3.00' " • 1 H) ' 4 - 431 

,,|H).S.11( S ,4H).7.37(s ..OH) 

****** 

as****- d ™*^,>** ***n U 

$2,3--"- 0- Vi«.-3" 



IR:t*( ***** «*" ' : 
1780. 1765. 1750. 1675- 

2!7(S .3H) ■ 5.151 s 1 ID .Si" ' SJ0< 

d , I H) > 5.79( il . 1 1») > 6.60 — 7.40( m 



****** mm mmm 

^nflmP 2 3-—- 0- ~T 26 J ^ 

« t«*ZJI( 1/9 ) • BHW***** **' 
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3650- 3200, 1770. 1765- 1675- 
'H- NMR ( CDC!,. «) ; 
2 .93(d .! H ) .U5(dd.l H) . >.33-5.92 ( u • 

6.55— 7.43 ( ■ > I5H) 



Xttt;&**l27 .... 
ft 3 l7g 2 3--- 0- f*-S- 0- t**- D- 

#»»*. «^**-«.*»*** T «* 1 Kit 3 ! 

- **-5- o- r.««- d- aw********** • ' ** 31 - 6 - 

i ft*) : 

1770- 1750. 1680 
'H- NMR C CDCU. i) 

2 ,6(s.3H).3,6(s.2H).S,5( S; H». .22 
s ,2H).5.29(d.lH).5.77(d.lH».o.67( S .4H), 

7.10-7. 46 ( ■ » 10 H> • 



50 



3700- 3150 . lVfG- 1675 

'H- MM R ( - '> c: • • y > [ .„ 
2 9 5(d .1 Hi -3.77U ,3 H ; ,4.B(.U.I 
5.30(. .5 H) ■ C.65U 4 H) . 1 .10-7 -« 1 » 



**«3 *. Z.«*****»* > *tt**^- 



t i«. 7 i-i- 0- **- D- • ' ** 



8.16b 2,3 
80 .9% 



0 O 
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**: 42-42 .st (jam**) 

it£«: C 73.28 » H, 8.74 
C 73.29 * H, 8.79 
IR*i»( **&#» cnf' . KBr ) : 
3500, 1770, 1740, 1680. 
'H- NMR ( CDC1. V *) ' 

0.75~0.95( t . 3 H) . 1.0 -1.6 (■ • 32H) . 2.94( d . 1 
H) , 3.95( t , 2 H) . 4.5 ~4.62( ■ . I H) . 4 .95-5. 15 ( » > 
1 4 H) . 7.0 -7.4 ( m , 10H) . 

#5.37g 2-**- D- *»n«r.«**f400 «*** 

ita***^**^*^*^***- ****** «^+ AuA 

WM. J^*+******' ****** 

^44.5% * 

IR**( ***** cffi"' ' : 
3600- 3200, 1760- 1720. 1630 . 
'H- NMR ( d r DM SO, 5) : 

3.62(s ,3 H) , 3.65(s ,3 H) > 3.9 -4.2 ( ■ . 3 H) . 
5.6 ( br » 2 H) » 6.8 ( br » 1 H) ° 
"C- NMR ( k~ DM SO, h) : 
51.53 (d ) 52.02 (q ) ■ 76.64 (d ) > 77.89 (d ) . 78.24 
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(d ) ,70 03 M ) .79.69 ( 4 5 .«2.61{4 ) , 99.99 ( . ) , 
,03.85 ( S ).168.59(s). 169 .25(s). 169.90( S ). 170.35 

( s) • 

#100g D- «««**-*****» **** '• 

*axa*. mmm&M*, ##300.. -*¥**«i* 
mm***. #*fft*. #sioi.9go- m******** 

-Hk. 7***95.5)! 

*«: 76.5-77 ,5°C <«¥»/ -HWU'D *^» b) 

tfJHt: C. 37 .85= H ■ 4.54 
g${f: C. 37.75- H. 4.57 
i.li^it (#*.**• c»\ K Fr)t 
3560 , 3500 ~ 3100 (br). 1760-1740. 1690 

H- NMR (4, DM SO. 8) 

3.63 ( S.3H), 4.50 M.1H. ; '3H?1. 

4.93(d,lH. J'3Hz). -k'M ~9(bt,3H) - 



ft4~*¥S*. 1.46| D- *«*«»*«- **** , Wri-' 

tutmM- M3oo»i 



if! 3 * , - o- 1+ d- «» wfilf 

#4.03g 2,3- U T tJ|T*ft****- 

#A: 135 .5 ~U3 "C 

jt*£*r C > : C * H " 0y 
itt* : C 43.91-. H. 4.09 
C 43.81' H. 4.04 

3370 - 3200 - 2950. 1765, 1130. 1610 

'H- NMR ««- DM SO. *V- 
nl (S3H),3.65(S,3H),5.16«.lH. 1-SH*> 

5.47(4 ,1H. 1-™^' 0H **' ***** 



*********** 
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JtfdWf > : C 7 H 7 °? Na ' Hi ° 
ttJMfc: C 34.44. H. 3.72 
C 34.20. H> 3.80 
(»***. ci' 1 , K. Br) : 
3700~ 2800. 1740. 1630-1590. 



«io og d- mm**-** *-^**^oo-i ¥»♦.*« 

#T #6 48**^***200.1 f 
********* **«***«*' #300.1 

Tf^tt*. C, 29 .Oh H » 3.13 
C> 28.92* H. 3.09 

(t***> cu H , KB,)- 
3700~2500(br)M750(s t )>1740(sh), 1730, i720(sh), 1600 (I 



#0.5.1 *«*>*10.0| L- *»4***»f 400.1 
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**** > : C 7 H, 0 7 ■ 0.5H 2 O 
itfctf: C 39.45. H. 4.26 
C. 39.30. H. 4.25 

*t*hjfcit RBr): 

3520, 3500~ 3000<br). 1765, 1750. 1735, 1690, 1670 

'H- NMR DM SO, J) : 
3 70 (S,3H),4.43(br,lH), 4.95 «,1H. J=3Hz), 

5.73 (bt.lH), 8.4 (br.lH). H.lftr.lH) 



D -iW«-^.«^' ***** 

*««100 ** 

**** . #ffl400«l SeM* G-10 
#Si]0.85e D- h 
9 X . 

•ftf-ft'- C 39.5b H, 4.56 
C, 39.91. H • 4.76 

3600 - 2800. 1770-1740. 1700- 1670 
'H- NMR (d,- DM SO, 5) : 
3 3 ,.1 7 (t,2H), 3.8-4.3 <t,2H>, 
4 ' 5 0(d,lH. I-3HZ)- 4 97(=i i> Mm.- 



**4 ~7(br,3H),^11.0 ftr.lH) • 



************* #***** ; f» tol ffl 



ttftt- C. 43.20. H > 5.64 
$XMt: C 43.21> H. 5.59 

m-** (t^ftft- «",**)•• 

3600 ~ 3000 (kt). 1760<st>). 1740. 1720. 1690 
'H- NMR DM SO. J): 

1.05-1.3 (6H), 4.03 (q,lH- J-7Hz). 

4.43(d,lH. J-3Hz). 4.87U.1H. J-3Hz). 

6.4 ~8.S<bt,2H),*ftll.O (br.lH) • 



HA«A». IWIHWW**.^***' **** 

zj»zji**£*. /a******- /b**»«*^**' 



500ml 



********** «#JBZ.«Z«*JMI#**«*fl««M. # 

»J0.25g D- f ** w -°* " 
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wT« d- «*m***> 200-1 ^*** 105 ~ 

«*«»*, Ml..,, D- «•««««««• '»* 

87.7% • 

mm (x )• c y h, c o 7 

■ftJMfc: C. 46 .96* H> 4.38 
Xttft: C» 47.24» H> 4.70 

(****• c^.**> : 
3600 ~ 2800 (br), 1760- 1680 (br) 
»H- NMR ty- DM SO, lY 
4.4 -4.7 (m,3H),4.92 (d.lH. J=7Hz)> 
5.1 -5.5 (m,2H), 5.5-6.2 (p.lH+lH), 
**8.3tti,lH),**n.l (br,lH) - 



™m d- ««****-*♦*■ ***** 

«««**. «<!»' «.**«*»• »*•"*** 

(* )• C » H, 0;- 0.5H,O 
y-fft: £. 45.58; H- 3.82 
C> 45 .74? H» 4.13 
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*L**« (»***» « H .««) : 

'H- NMR Mr DM SO. *)= 
}5 ^.35(lH),4.57(d,lH. J-7HI • 
4 ' 6 .4.S(2H),4.95(d,lH. J-JHz). 

5.0 ««.6ftr,lH).*» **.»H> 
0>r,lH) • 



ft*£tf <* > : c " ^ ° 7 

.: C> 48.78. H » 5.73 
: C. 48.77; H> 5.79 

W i 

c» ,KBr)" 
3600-3000. 1760. 1750(sh). 17t0 - 
«H- NMR (dr DM SO. *)• 
0 .90(d,6H. I-6m).1.65~2-05(.. H). 

4 95(d,lH. HHz). OH**- 
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**T»0.2**». f**72.W • 
53~55t 

Tt-#ft : C 48 - 43, H ' 5 ' 81 

&8Ht: C 48.24. H . 5.86 

(****• « H ,KBr)- 
1770. 1730. 1680 
'H- NMR «/.- DM SO. 8) ; 
137 (S,9H),4.35(br,iH),4.86 (d.lH). 
5.60 (br,lH),8.37(br,IH), 11.02 fti.lH) • 

jfc*£#r (« ) : C M H. { Or 
ttJMl: C 52.94. H > 5.92 
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Mt: C. 53.31. H. 5.95 
tS.frX.Hl (ft***- «\KBr): 
3600 - 3000. 1765. 1740. 1700 
'H- NMR DM SO. iV- 
,.0-1.9 (br,.0H).4.44( ( .,.H),4.5~4.9( r .HK 

4.90(d,.H),6.54(br,.H),8.4 (br ,1 H), 11.5 (br ,1 H) 

iT!L -- o- **- d- mm^mmfiMrM^ 
%%m (« H " 0? 

tfJM*: C 56.70. H. 3.96 

$*Ht: C 57.02. H - 4.14 

(*.*»• af'.KBrV- 

3680 - 3000. 1780. 1760. 1680 

'H- NMR (dr DM SO. S) : 
4 82(d,lH),5.13 (d,lH),6.20(bt,lH), 
6.60~7.58(.,5H) ) 8.50(br,lH), H.53 (br.lH). 
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145-146 T 
**** (X ): C„ H ;i 0? 
.: C. 55.72. H. 4.32 
;: C. 55.61. H> 4.32 
(****' «*',KBr): 
3600~ 2800<br). 1770. 1745. 1680 
'H- NMR Mr DM SO. «) : 
4 3SU.1H. J-3Hz).4.94(d,lH- /-3Hz). 
5.08<2H),7.2~7.45(5H),7.4~7.8(br,lH), 

8.4(br,lH), 11.2(br,lH) • 
73.0% 0 

fc*** cn\ft&) : 
3650-3000, 1780-1750. 1690 
l H- NMR Mr DM SO. bY 
3 75 (S,3H),4.77 (d,lH), 5.10 tt.lH), 
6.95 (S:4H).«.45(br,lH). U-35 (bf.lH), 
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ft, ogo- mm***™-*** ' **^ mx mm 
4 " 9g D- mmw$-*®> • 

£M* (X )•• C ;f H„0 ;/ 
itf*: C. 55.62> H • 7.33 
C. 55.59! H, 7.33 
'it*** (**.**• c^.KBt): 
3600- 3000 (br), 1780. I760(sh). 1730, 1705, 1690 

iH- NMR (CDCl, , 5): 

0 75~1.0<MH),2.»~2.7WH>.O3 <t,2H). 

4.79(d,lH, )-3Hz), 5.13(d,iH, J-3Hz)> 



Ik, PJS**100 XT*****" ^ ^ y jfc 



it^ft: C» 49.50. H» 6.70 
C» 49.67> H. 7.01 

It*** (****• « H .** ): 
3600-3000, 2950. 1750. 1690 

i 00-0.73 (, ,3 H), 1.10 ^.70( ffi ^-^ ^ 3 -' 
8.73 (br.lH), H.05 (bi.lH), 



158-160 t 
<*>•• C, f H M 0, 0.4 HP 
C. 53.31. H. 4.09 
C 53.35. H. 4.35 
ft*** (****' cffl'.KBr): 
3600 - 2800. 1765. 1750. 1700 

'H- NMR Mt- OM S0, S): 
4.65(d,lH. J.3Hi).5.«H.lH. MB-)- 
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4.5 ~5.«ttr.lH). 5.3-5.7 <2H>, 7 4-8.1 (..SHHH). 

hU.M <W»*»T. *no -no tftUiW 

51 M D" *«**»****■• ^** 771! * • 
*£: 95 - 96^ 

il-JMt: C. 58.17. H. 7.93 
C 58 .37. H. 7.94 

«",KBr): 

3550 -3050. 1775. 1740. 1718 
'H- NMR (V DM SO. «)• 
0.75-1.0 <3H), 1.1-1.8 (kr,16H), 4.03 (t.2H). 
4 48«,1H. J-3Hx).4.92«,IH. J'3Hz). 
5.0 ~6.0ftr.lH), *ft8.3<br,lH),**H.15««.lH> • 

Jm^L- M 0 " 1 3E ***' 1 ******** 



800.1 *ttt. *»*««• 

ft, ^$*74.9« - 
67~70t 

C 58.17. H. 7.93 
£*Mt: C. 58.46. H. 8.21 
fc*#it (**»*• cn H ,K. Br) : 
35 50 ~3100(br), 2930 , 2860, 1775. 1750, 1705, 1660 

'H- NMR (V DM SO, *)■ 
0.85(t,3H), 1.251 S, 16H), 4.12 (t ,2H), 
4.40(d,lH),4.94 (^H).**5.7(fcr.lH). 
8.41 (br.lHh ll.O(bt.lH) • 

*s ogo- *«**«¥•-***■ l6 - 8g * 
»*MUktlt«llJt.. #^6.6*0- «««****+=»• f ♦ 

m- 101-102 1 ^mm) 

(X )* C /7 H,, 0 7 
it#*'.*C, 60 .32* H, 8.44 
£*H!: C> 60.30» H» 8.47 
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It*** (t**ft. coi'UBr): 
3600 ~ 3050 (br), 1770, 1740, 1710 

'H- NMR Or DM SO, SY- 
0.75~0.95(3H),2.1~2.7(20H),4.02 ft , 

4.46U.1H. MHz), 4.89 (d.lH, MI 
7.5 ~9('**,2H),*ftll.l (br,lH) • 



£B*t. ******** 

14. 0g D- ^#*72.4X . 

110-U1 t 

ttJMI" C. 62.16) H ' 8.87 
gJHfc: C 62 .13* H. 8.90 

(**<*• cnf'.KBrV- 
3600~3050(br). 17WM). 1770. 1740, 1710 
l H- NMR «*- DM SO, 

0.75-0.95(3H), 2.15 -2.65 (24H), 4.46 (d,lH, MHz). 
4.92(d,lH. MHz), *ftll.l «><> 1H) 0 
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o- iti**«™-***« ****** 

%%M (* )■ C„H M 0 7 

itftf: C 63.74. H> 9.24 

gfttf: C. 63.72. H. 9.20 

fc>Bfcf (****• ci'.Ilr): 

3500- 3050 (br). 1765. 1740. 1710 

'H- NMR «r DM SO. J) : 
1 75-1 95<3H),2.0-2.7(28H), 4.03 (I.2H), 

4.47M.1H. J"3Hz)» 4.90(4 .1H> J-3Hz). 
mi (br,lH), M*OH*«.****- 
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**: nit mzMLm Ea*i*i> 

C 65.13. H- 9.56 

C- 65.22. H > 9.60 
Mm c^.KBr): 
3500 - 3100. 1770. 1740. 1715 

'H- NMR « r DM SO. «) = 
0,6(t,3H), 2.1-2.4 (br,30H), 2.4-2.7 br,2H) 

4.04U,2H) > 4.46(d,.H. J"3Hz)< 4.90 (d ,1 H . 
8.1 ~8.5<br,2H), 11.06 0>r,IH) • 



has #jwa***«#T*««w ******* 

+AJM. i***i66.2X . 



&;&$28 



******* • **»«&****• a*****^ 50 - 1 *' 
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a|2.43g D- *»*«*F*«£+A««- ° % " 



frfflfl 3--- 0- **- D- *»ltt**«£+AiW**» 
ft 93 .9% • 



*1 M. HUIO »»♦««*««»> "H I 0- » 

no ~m t <*#> 

ttJUf- C. 62.05. H. 8.90 
£«Hft'- C 62.08. H. 9.21 

3600 - 3350 (br). 1760. 1735. 1630. 
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ttJHt: C 59 .97= H. 8.60 
$9Hfc: C 60.33. H. 8.82 

ilttjtit (****> c«',K.Br): 

'3500 - 3100,1780, 1760. 1740. 1670, 1640, .630. 

145-180 t 
3E**# («): C^ ( 0 7 Ba ■ 0.5HX) 

C. 55.51> H. 8.15 

C 55.28. H > 8.02 
iL^m M'.KBt): 
3400 - 3000, 1765. 1740. 1620. 



350*1 «A**«*t****. 

ft, j***86.2X . 

#A: 138-142 t (£#) 

(% ) : (WHtNOf 
.: C. 62.72. H. 9.87 
C, 62.66; H,9.93 
&*#* (****» n'.KBr): 
3500-3000. 2350, 1760. 1730. 1720 (sh)» 1620^ 



4100 -120 TT*#****¥ + *' ************* 
#A: 94-96t 

**** (% )• C^O^r 0.5IW 
ttJMfc: C 63.83; H . 9.60 
C 64.07; H . 9.61 
It*** of'.KBr): 

3500, 3400-3200, 2920, 2850, 1770, 1740, 1705, 1680, 1660, 
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1640. 

'H- NMR dm SO. D- 
0 85 (S.3H), 1-23(S, 32H>, 4.11 (t,2H), 
4.4 (d,lH. J-3Hz).4.95(d,lH. MHz). 



S5"h d- *««»*«-*♦•• "•>»+***■ 1 

9 .69g D- *WUW*«»+AW» - 3 ******* jt ** 45 '° 
*t*« « > ; C^H^Oy 0.1 Hp 
ttJHfc-- C. 64.15. H. 9.58 
C. 64.28. H. 9.15 
ft*** (****• « '■,**) = 
3600-1000. 1760. 1740. 1690. 
'H- NMR Ur DM SO. !)•• 

17 ~2 1<b t ,6H),2..~2.45(br,28H),2.45 ~2.Sftr.lH>. 
4.05(d,2H),4.55(d,.H. J"lHz)> 4 .97 (d ,1 H » MHz). 
OH**. 
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« , f».#H29.* !>-*«*«*"«• f ** <7 ^' 
«A: 84~85°C (JB3=a«t#*> 

(X ) : C 2 ,.H^0 7 
if#-(t: C 65.43. H > 9.15 
C 65.41. H. 9.23 
£*biti£ (****• c« H ,KBr): 

3600 - 3000, .780, 1765, 1740, 1715, 1700(sh), 1695(sh). 

'h- nmr (h- ms0 ' i): , 

08 .»0(t,3H), 1.1-2.2 <»r,28H), 4.28 (t,2H), 
4.79(d,lH. J-3Hz).5.12(d,lH, MHf). 
5.15-5.50 (br,2H) • 



3/72.0% . 
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.: C. 67.26. H . 10.35 
.: C. 67 .41 • H. 10.32 
(***#• c^.K-Br): 
3500-3100, 1760. 1735. 1705- 
'H- NMR (CDClj. *> = 

0.98(t,3H), 1.15 ~1.45(br,42H), 1.45 - 1.60 (br 2H) 
4., (t,3H),4.55(d,.H, J"3Hz)> 5.0 (d,l H < MH«)- 

OH*£> 

dT**************' ******** 



W «Wc» x 7cm ftf****M0 ****** 
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*1 

* % 

" 

150 650 986 1346 

; 7" 2 3 *** 

l3 3 5 5 3 *** 

^ 2 3 3- 

!L p 3^4" *** 

** 4 4 *** 

12 ^ 2 

* 1 4 3 *** 

+ A*M 10 

« 10 3 „ 

% n 6* 50 1000 - 

*«*D- 

**) JfcWMI**- 
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*2 



(0) 



* 



360 



910 1340 



Fi* 
7G 
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2 
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3 


*** 


3 


3 


3 


3.5 


*** 


2 




3 
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*** 
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?. 


3 


3 


*** 


3 


10 


900 


>ik n 


**** 



*)D- *»4*ff**ft*: 

*») l- 

Mfe. *m * B& * SI 
****) 



«SSft««M» (Epico« 828) $100 ft«»*M0 tt***t* 
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5.5 »=*z*b»* nom*t*Mi«*******»*' 

**-** 2 .5 **ftB*«U *H*r***. 

****** ., , v , «,***,**iiio t****»«^»* T 

«■*< ******* 

3 0, £455 /MtfrKO ■• m 4 J " ~" 

****** + A*" • * * M * 3 * " f y * V* * a * m . 



,.h£m..»* ■«««•••»••" ' 
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m **** 50. mm **» f * w ** 

7fl . «*«4****150- 



*U2 »fif*«» (Audit* . 

♦Mfc***™***"****'** ' ********* 
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